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INFLUENCIA DEL HISTORIAL TÉRMICO EN LA ESTRUCTURA FINA DEL 
POLIÉSTER TERMOFIJADO. A) 
J. Gacén *), D. Cayuela*.). 
0.1. Resumen. 
Dos sustratos estabilizados a dos diferentes tem- 
peraturas en la planta de fabricación han sido termofijados, 
a temperaturas entre 150 y 200°C, y caracterizados a través 
de la temperatura efectivadel termofijado (PEP), del porcen- 
taje de cristalinidad y del tiempo crítico de disolución (TCD). 
La temperatura de estabilización (150 6 190° C) influye en 
estos dos últimos parámetros, pero escasamente o nada en 
el valor del PEP. 
0.2 Summary. INFLUENCE OF THERMIC HISTORY 
ON THE FlNE STRUCTURE OF HEAT SET POLYESTER. 
Two substrates stabilized at two differents tempera- 
tures have been heat set, between 150 and 200°C, and 
characterized by effective temperature of heat setting 
(PEP), christallinity and critica1 dissolution time (CDT). Sta- 
bilization temperature (150 or 190°C) modify two last para- 
meters, but next to nothing or nothing in the PEP value. 
0.3 RBsumé. INFLUENCE DE L'HISTOIRE THER- 
MIQUE DANS LA STRUCTURE FlNE DU POLYESTER 
THERMOFIXÉ. 
Deux substrates stabilisés A deux températures ont 
été thermofixés différentes conditions de température, 150 
et 200° C, et caractérisés par la température effective du 
traitement thermique (PEP), la cristallinité et le temps cri- 
tique de dissolution (TCD). La température de stabilisation 
(1 50 ou 1 90°C) influe dans les deux derniers mais a peine 
ou rien A le valeur du PEP. 
En trabajos anteriores se ha estudiado la modifi- 
cación de la micromorfologia de las fibras de poliéster 
durante la operación de termofijado variando las condi- 
ciones de esta operación, tanto en tejidos de calada como 
en tejidos de punto 1)2)3). En otra publicación 4, se ofrecía una 
interpretación de los parámetros de la estructura fina del 
poliéster componente de tejidos o de zonas de un mismo 
tejido diferentemente tenidos. Partiendo de los datos que 
ofrece la calorimetría diferencial, el análisis termomecánico, 
la sorción de iodo y el tiempo crítico de disolución, se puede 
interpretar si las irregularidades tintóreas han sido conse- 
cuencia de diferencias estructurales anteriores o pro- 
ducidas en la misma operación de termofijado. 
Un termofijado realizado en condiciones uniformes 
no garantiza una tintura uniforme cuando se aplica sobre un 
sustrato con irregularidades en su estructura fina. Entre las 
diferencias que se pueden presentar en un sustrato que 
debe ser termofijado figuran como muy importantes las que 
se derivan de una irregular estabilización térmica en el 
tratamiento que se aplica después del estirado post-hilatura 
en la planta de producción de la fibra. Por esta razón se ha 
creido interesante estudiar el comportamiento al termofijado 
de un sustrato de poliéster estabilizado en la planta de 
fabricación según dos procesos diferentes, a los que corres- 
ponden temperaturas suficientemente diferentes (150 y 
190° C). El termofijado de cada sustrato se ha realizado en 
condiciones tales que se ha cubierto un amplio intervalo de 
temperaturas (1 50-200°C). 
2. EXPERIMENTAL. 
2.1. MATERIA. 
Con dos hilados de poliéster de 16 tex, preparados 
con fibra de 0,9 dtex estabilizada térmicamente a 150°C 
(sustrato A) y a 1 90°C (sustrato B), utilizados como trama se 
han preparado tejidos que han sido termofijados a 150,160, 
170, 180, 190 y 200°C durante 30 segundos en un rame 
A) Con motivo de este trabajo su co-autora D. Cayuela obtuvo industrial. Después del termofijado, se han separado los 
el Accesit al 1V Premio al mejor estudio de Química Textil hilos de trama para proceder a la caracterización de su 
convocado por la A!E!Q!C!T! (Febrero 1991). estructura fina. 
*) Dr. Ing.Joaquín Gac6n Guillbn. Catedrático de Universidad 2.2. caracterizacidn de la estructura fina, 
de "Polimeros Textiles" en la Escuela TBcnica Superior de 
Ingenieros Industriales de Terrassa. Jefe del Laboratorio 
de "Polimeros Textiles" de este Instituto. 2.21. Calorimetrla diferencial. 
'*) Lic. en C. Químicas. Diana Cayuela. Los ensayos se realizaron con un equipo Perkin- Elmer DSC-2. 
A partir de los termogramas obtenidos se determinó 
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la temperatura correspondiente al máximo del pico de la según la fórmula de Dauber, Bunn y Braun 
endoterma previa a la de fusión (PEP, premelting endother- 
mic peak). Esta endoterma corresponde a la de fusión de los 
cristalitos que se forman en la cristalización secundaria que 1.455 ( o -1 .3551 
tiene lugar en la operación de termofijado. El valor del PEP a = 
corresponde a lo que se conoce como temperatura efectiva 
del tratamiento térmico correspondiente, en nuestro caso el 0 , 1 2 0 ~  
de termofijado. 
Los termogramas fueron obtenidos en las condi- 
ciones habituales 5-7): 
Temperatura inicial: 45OC 
Temperatura final: 31 O°C 
Velocidad de caleritamiento: 20°C/ min 
Gas de purga: argon (2Kg/ cm2) 
2.32. Densidad. 
La densidad se rnidió en una columna de gradiente de 
densidades (Davenport). La fracción cristalina fue calculada 
Donde a corresponde a la fracción cristalina del 
sustrato y p a su densidad. Los valores 1,455 y 1,335 se 
refieren, respectivamente, a la densidad del poliéster to- 
talmente cristalino y a la del polímero totalmente amorfo. 
2.33. Tiempo critico de disolucibn. 
Gacén y Canal gs lo) han descrito las condiciones que 
permiten conseguir una buena reproducibilidad en la me- 
dida del tiempo critico de disolución (TCD). Las medidas se 
realizaron en fenol 100% a las temperaturas señaladas en 
la Tabla 1. 
TABLA 1 
Parámetros de la micromorfologla de los sustratos A y B termofijados a diferentes temperaturas. 
Cuanto mayor es la cristalinidad ylo compacidad del 
sustrato de poliéster es mayor el valor del TCD. 
3. DISCUSION. 
LaTabla 1 contiene los resultadosobtenidos y las Fig. 
1-9 su representación gráfica. 
3.1. Temperatura efectiva del tratamiento termico 
(PEP) 
En la Tabla 1 y en la Fig. 1 puede apreciarse que, 
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excepto cuando se trata de los sustratos, tanto A como B, 
termofijados a 170 y a 190°C, los valores del PEP evolu- 
cionan linealmente con la temperatura de terrnofijado con 
excelentes coeficientes de correlación (r > 0,99). 
También se puede observar que ambas líneas son 
casi coincidentes sobre todo para las mayores temperaturas 
de termofijado. Ello sugiere que la estabilidad térmica de los 
cristalitos formados en la cristalización secundaria del 
poliéster que se produce en el tratamiento de terrnofijado 
depende muy poco de la temperatura a la que la fibra ha sido 
estabilizada después de aplicar el estirado post-hilatura. Por 
otra parte, sucede que el valor del PEP es inferior en unos 
10-1 3% a la temperatura de termofijado. 
Tiempo critico de disoluci6n 
( S e q )  
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Temperatura de termofijado ('C) 
Realmente sucede que para los valores del PEP entre 
139 y 152OC la cristalinidad no cambia o lo hace muy poco, 
lo cual puede ser lógicamente atribuido a que el tratamiento 
térmico de termofijado añade poco al de estabilización 
termica aplicado en la planta de producción. 
También se observa que, permaneciendo constante 
el valor del PEP, la cristalinidad es siempre mayor para el 
sustrato B que para el sustrato A. La diferencia de cristal- 
inidad es muy importante para un PEP de 138OC (cinco 
unidades porcentuales) y se va reduciendo a medida que 
aumenta la temperatura efectiva del tratamiento térmico, de 
modo que desde 1 70°C la diferencia puede estimarse como 
próxima o inferior a una unidad porcentual. 
Por otra parte, sucede que la diferencia de cristali- 
nidad entre las condiciones extremas de termofijado es de 
casi 8 unidades para el sustrato Ay de sólo 3 cuando se trata 
del sustrato B. 
Fig. 1 : PEP en función de la temperatura de termofijado. 
3.3. Tiempo critico de  disolución. 
Con respecto a los sustratos termofijados a 170 y 
190°C se puede suponer con fundamento que, por presen- 
tar un comportamiento anómalo tanto en el caso del sustrato 
A como cuando se trata del sustrato B, la temperatura a la 
que han sido termofijados. ha debido ser sensiblemente 
inferior a la programada. Por esta razón, y también por 
reflejar mejor la intensidad del tratamiento térmico, en los 
comentarios que siguen se hará uso de los datos correspon- 
dientes al valor del PEP, en lugar de los de la temperatura 
de termofijado nominal o programada. 
3.2. Cristalinidad 
La Fig. 2 muestra la evolución de la cristalinidad en 
función del PEP, pudiéndose observar que en el sustrato A 
aumenta linealmente hasta un PEP de 170°C y con menor 
pendiente entre esta temperatura y la de 18g°C. Del sustrato 
B puede decirse que su cristalinidad aumenta muy len- 
tamente y casi linealmente entre 139 y 1 70°C, y más pro- 
nunciadamente pero de un modo más fluctuante entre 170 
y 186OC. 
1 3 0  1 4 0  1 5 0  1 6 0  1 7 0  1 8 0  1 9 0  
PEP ('C) 
Fig. 2: Evolución de la cristalinidad en función del PEP de los 
sustratos termofijados. 
Gacen y Canal 1 1 )  apreciaron en un trabajo anterior 
que entre el logaritmo neperiano del tiempo crítico de 
disolución y el inverso de la temperatura absoluta existía 
una excelente correlación lineal que permitía calcular el 
valor de la energía aparente de activación (Ea) del 
fenómeno que tiene lugar durante el ensayo del tiempo 
crítico de disolución. En las Fig. 3 y 4 se puede confirmar 
esta excelente correlación y en ellas se aprecia que existe 
una buena separación entre las rectas correspondientes a 
los sustratos A o B termofijados a diferentes temperaturas. 
Fig. 3: Relación tipo Arrehenius entre el TCD y la ternpera- 
tura del ensayo del sustrato A termofijado a diferentes tem- 
peraturas. 
LaTabla2 contiene los valoresde la energía aparente 
de activación calculados y tambien los coeficientes de las 
rectas a partir de los cuales han sido calculados. 
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En la misma Tabla 2 puede apreciarse que el valor de sustrato A la diferencia entre los valores máximo y mínimo 
Ea tiende a disminuir a medida que aumenta la temperatura de Ea no es superior al 1 O%, lo cual significa que, habida 
de termofijado cuando se trata del sustrato A. Cuando se cuenta del intervalo de confianza de la pendiente de las 
trata del sustrato B, la relación entre Ea y temperatura de rectas log TCD vs K-1 , no cabe conceder demasiada impor- 
termofijado no sigue una evolución bien definida. No obs- tancia a las diferencias halladas, si bien parecen apuntar 
tante, debe tenerse en cuenta que incluso en el caso del una tendencia débil aunque bien definida. 
TABLA 2 
Energla de activación aparente deducida de la relación Ln 1ITCD vs K-'. 
Esta apreciacisn concuerda con lo sefíalado ante- 
riormente en el sentido de que entre sustratos con similar 
historial térmico se presentan diferencias en elvalordelTCD 
a una determinada temperatura pero no en el valor de Ea. 
Unicamente cuando se comparan sustratos radicalmente 
diferentes (termofijados y no termofijados, por ejemplo) son 
lo suficientemente importantes las diferencias de Ea para 
que se las pueda interpretar 11.12) .  
1IK X 1000 
Fig. 4: Relación tipo Arrhenius entre el TCD y la temperatura 
del ensayo del sustrato B termofijado a diferentes tempera- 
turas. 
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Las Fig. 5 y 6 muestran la evolución del TCD, deter- 
minado a las temperaturas señaladas, en función del PEP. 
La Fig 5 sugiere que para el sustrato A puede existir una 
buena correlación lineal entre el logaritmo de ambos val- 
ores, lo cual aparece confirmado en la Fig. 7 (r>0,99) 
cualquiera que sea la temperatura a la que se ha deter- 
minado el TCD. Por su parte, en la Fig. 6 puede apreciarse 
que cuando se tratadel sustrato B existe, en todos loscasos, 
una excelente correlación lineal entre TCD y PEP entre 139 
y 170°C, y también lineal pero mucho más pronunciada 
entre 170 y 186OC. De ello resulta que el proceso de 
estabilización influye notablemente en el modo de evolu- 
cionar el TCD en función de la temperatura efectiva de 
termofijado. Al comparar los valores del TCD de los dos 
sustratos termofijados a una misma temperatura sucede 
que los mayores valores corresponden siempre al sustrato 
B y  que las máximas diferencias entre ellos corresponden a 
los sustratos termofijados a menor temperatura. Precisando 
más se observa que las diferencias de TCD entre los 
sustratos termofijados a 150,160 y 1 70°C suelen ser mucho 
mayores que las que se presentan entre los sustratos 
termofijado a 180, 190 y 200°C. 
De todo ello se deduce que los sustratos estabili- 
zados térmicamente a mayor temperatura (190°C) presen- 
tan unTCD mas altoque elde los estabilizados a menortem- 
peratura (1 50°C), todo ello para una misma temperatura de 
termofijado. Por otra parte sucede que la influencia del 
historial térmico es mayor para las bajas temperaturas de 
termofijado. 
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1 3 0  1 4 0  1 5 0  1 6 0  1 7 0  1 8 0  1 9 0  
PEP ("C) 
2 , 2  2 , 3  
Log PEP 
Fig. 5: Relación entre TCD y PEP de los sustratos A ter- Fig. 7: Log. TCD frente log. PEP de los sustratos ter- 
mofijados. mofijados (A). 
0 4  . m . . . m . . . . I 
1 3 0  1 4 0  1 5 0  1 6 0  1 7 0  1 8 0  1 9 0  
PEP ("C) 
Fig. 6: Relación entre el TCD y PEP de los sustratos B 
termofijados. 
Por otra parte se ha visto que el PEP de los sustratos 
termofijados apenas depende de la temperatura de 
estabilización en el proceso de fabricación de la fibra, de lo 
que se deduce con abundancia de datos que diferencias en 
el TCD y valores iguales en el PEP de sustratos 
simultáneamente termofijados son o pueden ser conse- 
cuencia de un diferente historial térmico de los sustratos 
antes de someterlos a la operación de termofijado. 
Al comparar la cristalinidad con el TCD, Fig. 8 ,  se 
observa que los sustratos A y B evolucionan de un modo 
diferente. El sustrato A lo hace de tal modo que existe una 
excelente correlación lineal entre los logaritmos de la crista- 
linidad y del TCD medido a las temperaturas senaladas (Fig. 
9), confirmando lo ya sefíalado en la bibliografía 13). Por su 
parte, en el caso del sustrato B se aprecia que el valor de 
cristalinidad permanece constante o varía muy poco cuando 
se termofija entre 150 y 170°C, en tanto que el TCD varía 
apreciablemente. Entre 180 y 200°C ambos valores aumen- 
tan con la temperatura de termofijado pero de un modo 
diferente a como evolucionan en el caso del'sustrato A. 
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o 1  o 0  TCD (seg) 2  0  0  
O  1  O0 TCD (seg) 2 0  0  
Fig. 8:  Relación entre TCD y cristalinidad de los sustratos 
termofijados. 
1 , 0  1 . 2  1 , 4  1 , 6  1 , 8  2 . 0  2, :  2 , 4  
Log TCD 
Fig. 9: Log. cristalinidad frente log. TCD (sustrato A). 
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4. CONCLUSIONES 5. AGRADECIMIENTOS. 
4.1. La estabilización de la fibra de poliéster a temperatu- 
ras tan diferentes como 150 y 190°C no influye 
prácticamente en el valor de la temperatura efectiva del 
tratamiento térmico correspondiente a un termofijado entre 
150 y 2OO0C. 
4.2. La diferencia de cristalinidad que se deriva del trata- 
miento de termofijado a la mayor y a la menor temperatura 
es mucho mayor para el sustrato estabilizado a 150°C que 
para el que lo ha sido a 190°C. 
4.3. Permaneciendo constantes las demás condiciones 
del termofijado, la cristalinidad del sustrato estabilizado a 
190°C es mayor que la del estabilizado a 150°C. No obs- 
tante, la diferencia disminuye a medida que aumenta la 
temperatura de termofijado. 
4.4. Como es bien conocido, el tiempo critico de disolu- 
ción es tanto mayor cuanto más elevada es la temperatura 
de termofijado. Si bien la diferencia disminuye a medida que 
aumenta la temperatura de termofijado, el TCD de los 
sustratos estabilizados a 190°C es mayor que el de los 
estabilizados a 150°C para una misma temperatura de ter- 
mofijado. 
4.5. La temperatura de estabilización térmica en la planta 
de fabricacación de la fibra influye mucho en el modo de 
evolucionar el TCD en función del PEP. En el sustrato 
estabilizado a 150°C se observa una excelente correlación 
lineal entre los logaritmos del PEP y del TCD. En el sustrato 
estabilizado a 190°C se presentan muy buenas corre- 
laciones lineales entre 139 y 170°C, y entre esta tempera- 
tura y la de 186OC, con la particularidad de que la pendiente 
de este tramo es mucho mayor que la del anterior. 
4.6. El modo de evolucionar el porcentaje de cristalinidad 
en función del TCD de los sustratos termofijados depende 
mucho de la temperatura de estabilización. En el caso de los 
sustratos estabilizados a 150°C se aprecia una excelente 
correlación lineal entre los logaritmos de estos parámetros 
estructurales. 
4.7. De los resultados obtenidos en este trabajo parece 
deducirse que PEP iguales o similares y TCD diferentes en 
zonas diferentemente teñidas son consecuencia de que la 
causa de la irregularidad reside en diferencias de estructura 
fina en el sustrato sometido a la operación de termofijado. 
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